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Предложена методика количественного определения в широком диапазоне концентраций 
растительного масла в С 02-экстракте хвои пихты сибирской с использованием ИК-спектроско- 
пии. Изучено влияние параметров прибора и условий съёмки на чувствительность определе­
ния. Методику можно использовать для контроля качества пихтового экстракта.
THE IR SPECTROSCOPIC DETERMINATION OF CONTENT OF VEGETABLE OIL IN AN EXTRACT OF 
AN ABIES SIBIRICA
O.B.Koryakova, V.V.Sattarova, S.A.Kovyazina, A.A.Pupyshev, V.G.Ratner, K.I.Pashkevitch
The technique of quantitative determination in a wide range of concentrations of vegetable oil in an 
C 02-extract of an Abies Sibirica using IR spectroscopy is offered. Influencing parameters of the device 
and conditions of spectra obtaining on sensitivity of definition is studied. The method can be used for 
quality control of CO?-extract of an Abies Sibirica.__________________________________________________
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Благодаря ун и ка л ь н ы м  свойствам , утлекис- 
лотные э кстр а кты  растительного сырья находят 
всё большее прим енение в косметике, пищ евой 
пром ы ш ленности  и медицине. Это обусловлено 
тем, что при  сверхкритических параметрах угле­
кислы й газ приобретает свойства универсально­
го растворителя ор ганически х  соединений. Это 
позволяет извлекать из растений весь ком плекс 
биологически  а кти в н ы х  веществ (БАВ) в м а кси ­
мально и н т а кт н о м  виде. В а ж н ы м  п р е и м ущ е ­
ством является экологическая чистота  этих э к ­
страктов. та к  ка к  при обы чны х условиях углекис­
лый газ полностью  улетучивается из раствора [ 1 ].
Среди СО.?-экстр а кто в  заслуженной популяр­
ностью  пользуется э кстр а кт  хвои п и хты  си бир ­
ской [2, 3]. В связи с увеличиваю щ им ся его по­
треблением возникает проблема входного к о н т ­
роля качества  поступаю щ его  сырья. Наиболее 
простым и дешёвым способом подделки э кстр а к ­
та является разбавление растительны м  маслом. 
Кроме того, особенностью технологии  СО ,-экст- 
ракц и и  является использование модиф икатора, 
в качестве которого выступает растительное мас­
ло. в связи с чем такж е  возможно его присутствие 
в образце. Созданные на основе С 0 9-экстракта  
пихты  сибирской продукты  (например, гели, кре ­
мы. лосьоны) при  наличии  примесного соедине­
ния растительного масла ухудш аю т свои х а р а к ­
теристики . Визуально и органолептически отли­
чи ть  и с т и н н ы й  э кс т р а кт  от некачествен ного  
практически  невозможно. В связи с этим  возни к­
ла потребность разработки методики экспресс­
ного определения примесного соединения расти­
тельного масла в СО_,-экстракте п и хты  си б и р ­
ской (ЭПС).
Известно, что С О ,-экстракт древесной зелени 
пихты  сибирской состоит из легкокипящ ей ф рак­
ции  (смесь М О Н О -, ди- и сесквитерпеновы х угле­
водородов и и х  кислородсодержащ их производ­
ны х - в настоящ ее время идентиф ицировано 35 
ком понентов) и вы сококипящ ей  ф ракции  (ж и р ­
ные и смоляные кислоты  и спирты ) [4].
О сновной группой  соединений, входящ их в 
состав растительного масла, являются триглице­
риды ж и р н ы х  кислот [5].
При сравнении И К-спектров ЭПС и раститель­
ного масла (рис. 1 и 2) видны  явные различия ос­
новны х характе ристически х  частот, связанны е 
с присутствием  карбоновы х кислот (1720, 1230. 
860 см '), терпеновы х соединений (1360. 1340, 
1010 см ') в ЭПС и триглицеридов (1740. 1150, 
710 см ') в растительном масле. П ри суперпози­
ции  спектров присутствие растительного масла 
в ЭПС м ож но определить только по увеличению
и нте нсивности  полосы 1140 см 1 и появлению  
полосы 710см  '.
Однако, несмотря на явные различия в сп е кт­
рах ЭПС и растительного масла, для аналитичес­
кого контроля за количеством примеси раститель­
ного масла в ЭПС подходит только полоса 710 см 1. 
В спектре ЭПС в качестве внутреннего  стандар­
та была выбрана полоса 860 см ' т.к. это един­
ственная полоса в данной области спектра, кото ­
рая не перекры вается полосами растительного 
масла и близка по интенсивности  к  аналитичес­
кой  полосе растительного масла.
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В качестве исходны х веществ для разработки 
методики  использовались С 0 2- э кс тр а кт  пихты  
сибирской , полученны й непосредственно с про ­
изводящего его ком бината ООО ‘Роста" (г.Желез- 
ногорск) (ТУ 10-048549-111-93). и раф инирован­
ное растительное масло. Исследовались ещё ряд 
образцов различны х ЭПС. приобретённы х у раз­
ны х поставщ иков.И К спектры  исходных веществ 
приведены на рис. 1 и 2.
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Рис.1. ИК спектр СО,-экстракта древесной зелени пихты 
сибирской (стрелкой указана полоса 860 см 1)
Рис.2. ИК спектр растительного масла (стрелкой указана 
полоса 710 с м 1)
И К-спектры  измерены в области 4000-400 см 1 
на спектроф отометре Specord М -80. Образцы го­
товили  по стандартной  методике в слое между 
окнам и  КВг. Толщ ина слоя ф иксировалась тол­
щ и ной  прокладки . Волновые числа определяли 
с точностью  до 0 .1 см 1.
Подбор оптим ал ьны х условий съём ки  сп е кт ­
ра. которы е бы обеспечили м аксим альную  чув ­
ствительность определений, проводили с исполь­
зованием метода многоф акторного математичес­
кого планирования  эксперим ента [6]. В качестве 
парам етра о п ти м и за ц и и  была взята  ч у в с тв и ­
тельность измерения, вы раж енная  ка к
где I  - и н те н си в н о сть  ан а л и ти че ско й  полосыр
(710 см ') растительного масла. І х - интенсивность 
полосы сравнения  (860 см ') пихтового  э кс тр а к ­
та. Для предварительного эксперим ента исполь­
зовалась смесь с 10 % мае. растительного масла 
в ЭПС. В качестве ф акторов, влияю щ их на отно ­
сительную  интенсивность  полос пихтового э кс т ­
ракта и растительного масла, на основании пред­
варительны х эксперим ентов были выбраны  тол­
щ ина  слоя пробы, время интегрирования  си гн а ­
ла, ш ирина  щели прибора. В экспериментах была 
реализована м атрица  2 * 1.
И К -с п е к т р ы  за п и с ы в а л и  в обл асти  9 5 0 - 
650 см 1 и определяли оптические  плотности  по ­
лос 860 (/ ) и 710 см 1 ( / J. При измерениях был и с­
пользован метод базисной л ин ии , проводимой к 
кр ы л ьям ан ал и тической  полосы [7]. О тнош ения 
о п ти че ски х  плотностей рассчиты вали с учётом 
уровня поглощ ения фона / |ф(в спектре ЭПС для 
области вблизи 710 см ') и /  (в спектре расти ­
тельного масла для области вблизи 860 см ') в 
спектрах чи сты х  ЭПС и растительного масла со­
ответственно.
В результате обработки результатов многоф ак­
торного эксперим ента и опы тов крутого  восхож ­
дения по поверхности о ткл и ка  в качестве о п ти ­
мальны х условий изм ерений вы браны  толщ ина 
слоя 0.02 мм. ш ирина  щели 8 мм, время и нте гр и ­
рования 5 сек.
Для получения градуировочной характе рис­
ти к и  были составлены взвеш иванием 11 смесей 
с различны м  содержанием растительного мас­
ла (рис.З). Каж д ую  смесь готовили в 3-5 экзем п ­
лярах (параллелях) и сним али по два И К -спект- 
ра каж дой  параллели.
По результатам измерений были найдены зна-
/_• — I п.ф. ~ V 's .  /
чения S, = ——   и Si = у  у  , построен гра-
Ірі-ІрФ frf п
дуировочны й граф ик в координатах S = f(—^ ~)
(рис. 3). Здесь п -  число смесей для градуирова­
ния  одинакового состава: Іп. и I - интенсивности  
полос поглощ ения ЭПС и растительного масла 
для i -той смеси: Іпф и / х/> - усреднённые по 5 п а ­
раллельным измерениям  интенсивности  фоно­
вого поглощ ения для ЭПС и растительного масла 
соответственно: Ср и Сп -  концен траци и  расти ­
тельного масла и пихтового  экстракта  в смеси.
Рис.З. Градуировочная зависимость
Из рис.З видно, что градуировочная зависи ­
мость нелинейна даже при использовании отно ­
сительны х координат j #  . М етодика позволяет 
проводить определения 6т 0.5 % до 10 % и выше 
растительного масла в пихтовом  экстракте  с о т ­
носительны м стандартны м  отклонением  10 %.
С использованием разработанной методики 
были проанализированы  образцы СО.,-экстрак- 
тов хвои пихты  сибирской, полученные от разных 
производителей. И К -спектры  анализируемой об­
ласти приведены на рис.4. результаты анализа 
смотри в таблице.
Рис.4. ИК-спектры анализируемой области ЭПС: 1- партия 1, 
2 -  партия 2, 3 -  партия 3
Содержание растительного масла в ЭПС разных поставщиков
Партия ЭПС Содержание растительного масла. % мае.
Партия 1 (Красноярск) <0,5
Партия 2 (Томск) « 0 , 5
Партия 3 (Ростов-на-Дону) 81
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